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® Verfahren zur Hersteliung von festen Oder pastenformigen Produkten. 

r»© Ein Verfahren zur Hersteliung von festen oder pastenformigen Produkten durch schnell abiaufende Reaktio- 
^nen laBt sich storungsfrei durchfUhren, wenn man die miteinander umzusetzenden Reaktanten jeweils mit einem 
^gasformigen Medium beaufschiagt, die gebildeten Reaktantenstrome zusammenfuhrt und anschiieflend durch 
jmeine Sprilheinrichtung bei einem Massenverhaltnis von gasformigem Medium zu Produktstrom zwischen 0,04 
00 und 0,3 (kg/kg) und mit einer Geschwindigkeit von 0,1 bis 15 m/sec, errechnet aus den gasfreien Reaktanten- 
gjstromen und bezogen auf den freien Querschnitt der Spruheinrichtung, prefit. Die erhaltenen Produkte sind frei 
^-von leicht fluchtigen BestandteNen. 
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Verfahren zur Herstellung von festen Oder pastenformfgen Produkten. 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von festen Oder pastenformigen Produkten durch 

Umsetzung stochiometrischer Mengen mehrerer Reaktanten in einer schnell ablaufenden Reaktion und 

Verspriihen der Reaktionsprodukte in einer SprUheinrichtung. 
5 Typische Beispiele fUr schnell ablaufende chemische Reaktionen im Sinne der vorliegenden Erfindung 

sind die Neutralisation von Sauren, die Verseifung von Estern sowie Alkylierungsreaktionen, insbesondere 

Alkylierungen tertiarer Amine. 

Neutralisationsreaktionen von Sulfonsauren oder Fettsauren laufen spontan ab. Problems bei der 

Reaktionsfiihrung konnen dann entstehen, wehn die Reaktanten, d.h. Sauren und Laugen, nicht miteinander 
10 mischbar sind und/oder wenn das entsteh'ende Neutralisationsprodukt ein fester oder pastenformiger Stoff 

ist. In diesen Fallen wird die GOte der Neutralisation von der Intensitat der Reaktantenvermischung und/oder 

der Durchmischung des Reaktionsgemisches bestimmt. 

Die Neutralisation von Sulfonsauren zu waschaktiven Sulfaten oder Sulfonaten erfolgt grofltechnisch 

diskontinuieriich in Neutralisation skesseln oder kontinuierlich in. Umwalzkreislaufen. Im letzteren Falle wird 
15 die Sulfonsaure zusammen mit der Lauge unter intensiver Vermischung durch RUhrer, Zentrifugalpumpen 

und statische Mischelemente in bereits neutralisiertes Produkt eingegeben, wobei das Verhaltnis von 

Kreislaufstrommenge zu frisch zudosierter SulfonsSure und Lauge im Bereich von 10:1 bis 20:1 liegt. Bei 

der Neutralisation hydrolyseempfindlicher Produkte wie Schwefelsaurehalbestern von Fettalkoholen und 

Fettalkoholethern mufl hierbei eine gleichmaflig gute Durch- und Vermischung des Neutralisationsgemi- 
20 sches gewahrleistet sein, urn Produktverluste auszuschlieflen. Zur Abfuhr der freiwerdenden ReaktionswaV- 

me sind bei diskontinuierlicher und kontinuierlicher Fahrweise Warmeaustauschelemente notwendig, damit 

Produktuberhitzungen ausgeschlossen werden kSnnen. 

Mit diesen Verfahren lassen sich Neutralisationsprodukte mit einem Anteil an waschaktiver Substanz 

(WAS) von ca. 60 Gew.-% herstellen. Der Hauptanteil der restlichen ca. 40 Gew.-% besteht aus Wasser, 
25 das bei der Einarbeitung der waschaktiven Sulfate/Suifonate in pulverformige Waschmittel z.B. durch 

Spruhtrocknung entfernt werden mufl. 

Eine Verminderung des Wassergehaltes zur Reduzierung des Energieaufwandes bei der Trocknung 

ware wunschenswert und durch den Einsatz h6her konzentrierter Laugen in der Neutralisations reaktion auch 

realtsierbar. 

30 Einfache Stoffbilanzen zeigen, dafl sich bei der Neutralisation von Sulfonsauren mit 50 %-iger Natron- 
lauge Neutralisationsprodukte mit einem Anteil an waschaktiver Substanz von ca. 80 % und einem 
Wasseranteil yon ca. 20 % herstellen lassen. Die Energiebilanz der Neutralisationsreaktion liefert auflerdem 
das Ergebnis, dafl ca. 40 - 50 % des wMhrend der Neutralisation gebildeten und des mit der 50 %-igen 
Natronlauge in das Reaktionsgemisch eingebrachten Wassers mit der freiwerdenden Reaktionswarme 
35 verdampft werden kann. Theoretisch entstehen somit beim Einsatz von 50 %-iger Natronlauge unter 
Ausnutzung der Reaktionswarme zur Trocknung Neutralisationsprodukte mit einem Anteil von ca. 90 % 
waschaktiver Substanz und nur noch ca. 10 % Wasser. Die Neutralisationsprodukte von Sulfonsauren auf 
der Basis von Fettalkohol und Fettsaureester sind unter diesen Bedingungen bereits zu rieselfahigen 
Pulvem verarbeitbar. Durch Ausnutzung der Reaktionswarme konnen jedoch auch andere, unerwUnschte 
fICichtige Substanzen aus den Produkten entfernt werden. Als Beispiel sei hier die Reduzierung des Dioxan- 
Gehaltes in Fettalkoholethersulfaten genannt. 

Das vorstehend beschriebene, grofltechnisch eingesetzte Verfahren zur Neutralisation von Sulfonsauren 
laflt den Einsatz hoch konzentrierter Laugen aber nicht zu, da das Reaktions- bzw. Neutralisationsprodukt mit 
zunehmendem Gehalt an waschaktiver Substanz immer viskoser und schiiefllich pastenformig wird. Ab 
einem Gehalt von ca. 60 Gew.-% waschaktiver Substanz sind Sulfate/Sulfonate kaum noch pumpbar. und 
eine gieichmaflige Ver- bzw. Durchmischung der Reaktionskomponenten bzw. des Reaktionsgemisches und 
die sichere Abfuhr der Reaktionswarme ist nicht mehr beherrschbar. 

Vergleichbar mit der Neutralisation von Sulfonsauren zu Herstellung waschaktiver Sulfate/Sulfonate ist 
die Herstellung von Seifen durch die Neutralisation von Fettsauren mit Laugen. Hierbei wird der Neutralisa- 
iionsvorgang jedoch nicht nur durch das pastose Flieflverhalten der wahrend der Reaktion gebildeten Seife 
erschwert. Da die waflrigen Laugen und die Fettsauren nicht ineinander loslich sind. ist ein entsprechend 
hoher Dispergiergrad notwendig, urn eine ausreichend grofle Stoffaustauschftache zwischen den beiden 
flusstgen Phasen und damit eine genugend hohe Reaktionsgeschwindigkeit zu erzeugen Die bisher 
ublichen Verfahren zur Herstellung von Grundseifen aus Fettsauren lassen sich in zwei Verfahrensschritte 
unterteiien: 
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1. ZusammenfUhren, Homogenisieren oder Emulgieren der ineinander unloslichen Reaktanten und 
DurchfOhrung der Neutralisations- bzw. Verseifungsreaktion in RGhrkesseln, Reaktionskolonnen oder Schfau- 
fenreaktoren. : 

2. Mehrstufige Trockhuhg der Grunclseife mit einem Aktivsubstanzgehalt von 6a. 60 % auf 80 %. ; 

5 

Die Neutralisation von Fettsauren mit Lauge ist wie die Neutralisation von Suifonsauren mit Laugen eine 
spontan abtaufende Reaktion, wenn es gelingt, die beiden ineinander unloslichen Reaktanten ausreichend 
fein dispergiert zusammenzufUhren. Die Reaktion kann bei Raumtemperatur gestartet werden, wobei eine 
kraftige Erwarmung des Reaktionsgemisches bzw. der Reaktionsprodukte eintritt. 
10 Wie bei der Neutralisation von Suifonsauren zeigen die Stoffund Energiebilanzen fOr die Fetts3ureneu- 
tralisation, dafl beim Einsatz von 50 %-iger Natronlauge die Hersteilung einer Grundseife mit einem 
Aktivsubstanzgehalt von ca. 80 % und ca. 20 % Wassergehait in einem einzigen Verfahrensschritt mogiich 
ist. 

- Anstelle von reinen Fettsauren konnen auch FettsSuremethylester durch Verseifung mit Natronlauge zu ' 

75 Seifen umgesetzt werden. Bet dieser Reaktion entsteht als Nebenprodukt Metha nol, das aus der Grundsei- 
fe- bzw. Feinseife entfernt werden mufl. Dies geschieht im ailgemeinen durch Ausdampfen bzw. Strippen mit 
Dampf. Die angewandten Verfahren zur Hersteilung von Seifen aus Methyiestern entsprechen den Verfah- 
ren zur Hersteliung von Seifen aus Fettsauren, wobei eine zusatzliche Verfahrensstufe, das Entfernen von 
Methanol, notwendig ist. Im Unterschied zur Fettsaureneutralisation ist die Umsatzgeschwindigkeit der 

20 Methylesterverseifung stark von der Reaktionstemperatur abhangig. WShrend bei Raumtemperatur die 
Verseifungsreaktion nur langsam fortschreitet, wird sie durch hiJhere Temperaturen (z.B. 100 *C) stark 
beschleunigt Sie ISuft praktisch momentan ab, wenn es bei 1 30 - 1 40 " C gelingt, den Methylester und die 
Lauge fein dispergiert in Kontakt zu bringen. 

Aus der EP-A 0 083 122 ist ein Verfahren der eingangs genannten Art bekannt, gemSfl dem zwei 

25 Reaktantenstrome, bestehend jeweils aus Saure und Lauge, und unabhangig davon ein Gasstrom einer 
SprUhdUse zugefuhrt werden; die Neutral isationsreaktion zwischen den verspruhten Reaktanten erfotgt nach 
dem Verlassen der Diise. Das Massenverhaltnis zwischen Gas und Reaktanten betragt etwa 0,4. Das * 
Verfahren kann jedoch nur innerhalb anger Verfahren sparameter betrieben werden, wenn ein hoher 
Neutralisationsgrad erreicht und ein Verstopfen der SprUhdusen verhindert werden soil. Zudem erfordert 

30 das bekannte Verfahren komptiziert aufgebaute DUsen mit einer Vielzahl von konzentrisch" angeordneten 
Kanalen fOr die getrennte Zufuhr von Reaktanten und gasfbrmigem Medium. 

Die Erfindung ist auf ein Verfahren der eingangs genannten Art gerichtet, das Spruheinrichtungen 
enfacher Konstruktion erfordert, mit Uber weite Bereiche variierbaren Produktionsleistungen betrieben 
werden kann(z.B. 1,5 bis 200 kg/h Produkt fUr eine der im Verfahren der Erfindung eingesetzten DUsen), 

35 und das wenig storungsanfSllig ist, da ein Verstopfen der Spruhetnrichtung vermieden wird. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafl dadurch gelbst, dafl man die getrennten Reaktantenstrome, 
gegebenenfalls nach Erwarmen, jeweils mit einem gasfbrmigen Medium beaufschlagt, anschlieflend zusam- 
menfuhrt und schfiefllich durch die SprGheinrichtung mit einer Geschwindigkeit von 0,1 bis 15 m/sec, 
errechnet aus den gasfreien Reaktantenstromen und bezogen auf den freien Querschnitt der SprUheinrich- 

40 tung, pre/Jt wobei die Massen von Reaktanten und gasformigem Medium so bemessen sind, dafl sich ein 
Massenverhaltnis von gasformigem Medium zu Produktstrom zwischen 0,04 und 0,3 (kg/kg) ergibt. 

Das Verfahren der Erfindung kann Uberall dort eingesetzt werden, wo im Verlauf schneller chemischer 
Reaktionen feste bzw. pastenformige Produkte gebildet werden, z.B. bei der Neutralisation von Sauren, 
insbesondere Carbonsauren, Schwefelsaurehalbestern und Suifonsauren sowie bei der Verseifung von 

45 Estern, z.B. niedrig-Alkylestern von Fettsauren, insbesondere zu den entsprechenden Atkalisalzen mittels 
konzentrierter -wa/Jriger Alkalien. Weiterhin geeignet ist das Verfahren der Erfindung zur Hersteilung von 
Alkalisalzen, insbesondere des Natriumsalzes, der Monochloressigsaure sowie zur Hersteliung von quarta- 
ren Ammoniumverbindungen durch Alkylierung tertiarer Amine, z.B. mit Alkylhalogeniden. Besonders 
bevorzugt ist der Einsatz des Verfahrens der Erfindung bei der Hersteilung fester, rieseifahiger, waschakti- 

50 ver Produkte. 

Zu den erfindungsgemafl herstellbaren feste n oder pastenfbrmigen waschaktiven Produkten gehoren 
unter anderem die Neutralisationsprodukte von Alkylarylsulfonsauren, a-Sulfofettsaureestern und Fettsauren 
sowie der Schwefelsaurehalbester von alkoxylierten, insbesondere ethoxylierten Fettalkoholen und Phenoten 
und der SulfobernsteinsSure. weiterhin die Verseifungsprodukte von Fettsaureestern, insbesondere Fettsau- 
55 remethylestern. Die Neutralisation bzw, Verseifung erfotgt bevorzugt mit konzentrierten waflrigen Alkalien, 
z.B. mit etwa 50 Gew,-% NaOH enthaltender Natronlauge. Als gasfdrmiges Medium eignen sich insbeson- 
dere gegenuber den Reaktanten und Reaktionsprodukten inerte Gase wie Luft, Stickstoff und Wasserdampf. 
Wasserdampf wird insbesondere dann eingesetzt, wenn die Reaktantenstrome oder einer der Reaktanten- 

3 



strome vor der ZusammenfUhrung erwarmt werden sollen. Der Abstand des Ortes der ZusammenfUhrung 
der gasbeaufschlagten Reaktantenstrome von der SprUheinrichtung ist von den Verfahrensbedingungen und 
Stoffsystemen abhangig und sollte m8g1ichst klein gehalten werden. Er kann durch den Fachmann mittels 
einfacher Versuche ermittelt werden; dabei ist lediglich darauf zu achten, dai3 ein Verstopfen der DUse 
s aufgrund zu frQh einsetzender Neutralisations- bzw. Verseifungsreaktionen vermieden wird. 

Unter waflrigen Alkaiien im Sinne der Erfindung sind insbesondere die Hydroxide, Carbonate und 
Hypochlorite des Natriums und KaJiums in waflriger Losung bzw. Suspension sowie deren Mischungen zu 
verstehen. Mit den Hypochloriten laflt sich gleichzeitig eine bei vielen Produkten erwUnschte Bleichwirkung 
erzielen. 

w Die Obergrenze der Geschwindigkeit der zusammengefQhrten Reaktantenstrome. bezogen auf den 
freien Querschnitt der SprUheinrichtung, ergibt sich durch die Schailgeschwindigkeit des Gases und dem 
eingestellten Verhaltnis Gasmassenstrom/Produktmassenstrom. Bei ihrer Berechnumj werden die gasfreien 
Reaktantenstrome zugrunde gelegt. 

Durch die Zugabe eines gasformigen Mediums in die Reaktan tenstrome vor deren ZusammenfUhrung 
ts ist das Verfahren der Erfindung unabhangig vom Typ und von der Konstruktion der ieweiis verwendeten 
SprOhdUsen; es ist sogar eine SprUhneutralisation bzw. Verseifung durch ein einfaches Rohr moglich. Zur 
Erreichung einer guten Vermischung und zum Erzielen eines vollstSndig neutraiisierten, homogenen 
Produkts sind beim VersprOhen mit einem Rohr natUrlich-hohere Massenverhaltnisse zwischen gasformi- 
gem Medium und Produktstrom notwendig ais beim Einsatz von DGsen, die auch sonst zum Zerstauben 
20 von Fliissigkeiten verwendet werden. Geeignet hierzu sind z.B. Hohlkegel-, Vollkegeh und RachstrahldGsen 
mit entsprechenden Drallkorpem oder Dralischlitzen bzw. mit einem tangentialen Zuiauf in einen Drallraum. 

Geeignete DUsentypen und Angaben zur Dimensionierung sind in der einschlagigen Literatur.z.B. in K. 
Chaster, Spray Drying Handbook, John Wiley & Sons, New York 1979, beschrieben. 
Die Dimensionierung der OQsenoffnung ist abhangig vom gewunschten Durchsatz. 
25 Das Verfahren der Erfindung ist insbesondere geeignet zur Herstellung fester, rieselformiger, waschaktt- 
ver Produkte. vorzugsweise zur Herstellung von waschaktiven Aikalisulfaten bzw. -sulfonates Hierzu 
verwendet man vorzugsweise Reaktantenstrome, insbesondere Saurestrome, die eine Losung bzw. Su- 
spension von Puffersubstanzen enthaiten. Die Art der Puffersubstanzen ist dem Fachmann auf dem Gebiet 
hydrolyseempfindlicher Tenside bekannt. 
30 Gemafl einer weiteren vorteilhaften AusfUhrungsform der Erfindung setzt man zur Herstellung von 
Produkten, die zur Farbverbesserung gebleicht werden mUssen, insbesondere Fettsaure(niedrig)- 
alkylestersulfonaten, Natrium perborat als Puffersubstanz hinzu; diese Puffersubstanz wirkt gleichzeitig als 
Bleichmittel. so daB gegebenenfafls auf eine weitere Verfahrensstufe verzichtet werden kann. 

Gemafi einer weiteren vorteilhaften AusfOhrungsform der Erfindung nutzt man die Neutral isationswarme 
bzw. die bei der Verseifung von Estern erforderliche, zuzufUhrende Energie zur Verdampfung des Reak- 
tionswasssers bzw. der meist Uber die waflrigen Alkaiien zugefuhrten Wassermenge, so dafl man feste, 
rieselfahige waschaktive Produkte erhalten kann. Weiterhin kann die vorgenannte Neutralisationswarme 
bzw. Energie dazu benutzt werden, im Reaktionssystem enthaltene Oder gebildete niedrig-siedende Lose- 
mittel. z.B. Methanol, vollstandig zu entfernen. 

Ein besonders vorteilhaftes Merkmal des Verfahrens der Erfindung ist dadurch begrGndet. dafl man bei 
der Herstellung von Fettalkohol-ethersulfaten durch Neutralisation von Schwefelsaurehalbestem von Fettal- 
koholethoxylaten mit waflrigen Alkaiien Produkte erhalt, die - bezogen auf den Feststoffgehalt - Dioxange- 
halte unterhalb von 200 ppm aufweisen. 

Das Verfahren der Erfindung ist weiterhin geeignet zur Herstellung von Alkalisalzen substituierter 
Fettsauren durch Neutralisation oder von quartSren Ammoniumverbindungen durch Alkylierung der entspre- 
chenden tertiaren Amine, insbesondere mit Alkylhalogeniden. 

Durch das Verfahren der Erfindung erreicht man eine intensive Vermischung der Reaktanten wahrend 
.hrer ZusammenfUhrung und eine sofort im Anschlufl an die tntensivmischung stattfindende Feinverteilung 
des Reaktionsgemisches durch VersprUhen Uber eine DUse. Die Vermischung und Feinverteilung kann h 
durch die kmetosche Energie der Reaktanten (Stromungsgeschwindigkeit) und durch die potentielle Energie * 
des Reaktionsgemisches (Druck) erfolgen. Beide Vorgange werden durch das zuzusetzende gasformige 
Med.um begUnsUgt. Die Zumischung des Mediums zu den Reaktanten vor deren ZusammenfUhrung 
verh.ndert das Entstehen groflerer Produkteinheiten bei dem Zusammentreffen; dadurch wird die notwendi- 
ge M.krovermischung der Reaktanten gesteigert und der nachfolgende Spruhvorgang erleichtert 

im Falle exothermer Reaktionen, wie z.B. bei der Neutralisation von Sulfonsadren und Fettsauren dient 
das gasformige Medium aufler zur Intensivierung der Vermischung auch zur Abfuhr der Reaktionswarme 
und zur Herabsetzung der Reaktionstemperatur. Ist andererseits eine hohere Reaktionstemperatur erforder- 
ich. urn unter den Bedingungen eines SprUhvorganges zum Erzielen hoher Umsatzgrade die Reaktionsge- 
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schwindigkeit zu erhQhen, kann zusStzlich zu den Reaktantenstromen auch das gasffirmige Medium 
vorgewarmt und durch direkten WSrmeaustausch mit dem Reaktionsgomisch zur Einstellung der notwendi- 
gen Reaktionstemperatur eingesetzt werden. Als Beispiel hierfUr ist die Hydrolyse von Fettsauremethyle- 
stern mit konzentrierten wa"j3riigeri Alkalten zu nennen. Die Zugabe des gasformigen Mediums in die 

s Reaktantenstrome ermoglicht auch bei der Bildung pastSser Oder fester Produkte ein VersprUhen bei 
kieinen DrUcken. Die Variation der DUsenleistung kann Uber einfache Anderungen der Volumenstrome des 
gasfSrmigen Mediums erfoigen. 

In der praktischen DurchfUhrung des Verfahrens der Erfindung werden die in den entsprechenden 
Vorlagen bevorrateten Reaktanten unter Verwendung von Kolbenpumpen stochiometrisch dosiert in ei-ne 

w nicht weiter modifizierte handeisUbliche DUse bzw. ein SprOhrohr gefahren. Vor dem Zusammentreffen der 
Reaktanten unmitteibar vor der DUse erfolgt das Zumischen des gasfoVmigen Mediums in die Reaktanten- 
strome. Bei der Neutrali sation von Sulfonsauren und Fettsauren verwendet man afs gasformiges Medium 
Luft bzw. Stickstoff bei Raumtemperatur. Die basische Hydrolyse des Methy (esters kann beispieisweise 
methyiesterseitig unter £insatz von Stickstoff mit Raumtemperatur und aikaliseitig unter- Einsatz von 

is uberhitztem Wasserdampf (150 bis 160 * C) als gasformiges Medium erfofgen. 

Die Steiierung der Reaktionstemperatur kann dtrekt Uber die versprUhten Massen- bzw. VolumenstrSme 
der Reaktanten und der Temperatur derselben geschehen. ZusStzlich ist eine Beeinfiussung durch den 
Massen- bzw. Volumenstrom des gasfcSrmigen Mediums und der Temperatur desselben mbglich. 

Eine Regelung des pH-Wertes des Produkts im technisch interessanten Bereich (pH 7 bis pH 9) wird 

20 durch die sehr geringen Mengen und Verweilzeten der Reaktanten in der DUse und die starke Abhangigkeit 
des pH-Wertes von dem Massenverhaltnis zwischen Saure und konzentrierten waflrigen Aikalien erschwert. 
So fuhrt z.B. ein geringfUgiges Absinken der eingesetzten Menge an Alkylbenzolsuifonsaure urn 1 % zu 
einem Anstieg des pH-Wertes des Produkts von pH 4 auf pH 11. 

Durch Zugabe von v Puffern wie ZitronensSure und "insbesondere Natriumperborat (Pufferwirkung der 

25 Borsaure) ergibt sich durch die Pufferwirkung eine deutliche Verflachung der Neutralisationskurve. 

Wird beispieisweise zu Alky i be nzolsuif on saure 6 % Natriumperborat zugegeben und als Suspension 
der DUse zugefuhrt, so bewirken Schwankungen der Reaktantenstrome von 2 % lediglich Veranderungen 
des pH-Wertes zwischen 7 und 9. 

Vorteilhaft ist bei dem hier beschriebenen Verfahren das niedrige Massenverhaltnis zwischen Hiffsstoff 

30 und Produkt. Zur Erreichung einer sehr guten Vermischung und zum Erzielen eines voilstandig neutraltsier- 
ten, homogenen SprUhprodukts sind Massenverhaltnisse von 0,3 kg, insbesondere von weniger als 0,3 kg 
gasformiges Medium pro kg Fertigprodukt bei der Hersteliung eines voilstandig neutral isierten Produkts bei 
der Neutralisation von Sulfonsauren ausreichend. Die nachfolgende Tabelle 1 zeigt die Betriebsbedingun- 
gen beim Einsatz unterschiediicher DUsentypen und Dtisendurchmessern in der Neutralisation von Alkyl- 

35 benzolsulfonsaure mit 50 %-iger Natriumhydroxidiosung. 
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Das Verfahren der Erfindung wird im folgenden anhand bevorzugter AusfQhrungsbeispiele naher 
erlautert. Zum Einsatz kam eine Dilse vom Typ Schlick, Modell 942, mit den Dimensionen gemafl Tabelle 
1. 

5 

Beispiel 1 



SprOh neutralisation von Alkyibenzolsaure (ABS) 

70 

Einsatz: 

ABS (Basis C12/14). m ca. 60 kg/h, t ca. 60* C 
15 Natronlauge mit 50 Gew.-% NaOH, t ca. 40* C 
Spriihdruck: 4,5 bar 
N 2 -Bedarf: 2 m 3 /h 



20 SprOhprodukt (Angaben in Gew.-%): 



WAS : 


84,8 


US : 


1,6 


Na 2 SO*: 


0,8 


H 2 0 : 


11.5 


pH-Wert : 


9,6 



30 (1 %-jge Losung, bez. auf WAS) 
Farbenzahl n. Klett: 59 

(5 %-ige Losung. bez. auf WAS, 4 cm KUvette, Blaufilter Nr. 42) 



as Beispiel 2 



Spruhneutralisation von Fettalkoholsulfonsaure (FAS) 

40 

Einsatz: 

FAS (Basis C 12/16 ), m ca. 60 kg/h, t ca. 60 * C 
Natronlauge mit 50 Gew.-% NaOH, t ca. 40 * C 
45 spruhdruck: 4,5 bar 
N 2 -Bedarf : 2 m 3 /h 



SprOhprodukt (Angaben in Gew.-%): 

50 
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WAS : 


71,2 


US: 


8,6 


Na 2 SO* : 


6,3 


NaCI : 


0,1 


H 2 0: 


12,6 


pH-Wert : 


9,5 



(1 %-ige Losung, bez. auf WAS) 
Farbzahl n. Klett 63 

(5 % -ige Losung, bez. auf WAS, 4 cm KUvette, Blaufilter Nr. 42) 



Beispiel 3 



Spruhneutralisation von Fettsauremethylestersulfonsaure (MES) 
Einsatz: 

MES (Basis Ciena), m ca. 20 kg/h, t ca. 80 " C 
Natronlauge mit 48 Gew.-% NaOH, t ca. 40 * C 
Spriihdruck: 8,5 bar 
N 2 -Bedarf : 2 m 3 /h 



Spruhprodukt (Angaben in Gew.-%): 



Mono : 


52,3 


Di : 


27,7 


Mono + Di : 


80,0 


US : 


6,4 


NaaSO* : 


6,2 


Wasser : 


10,3 


pH-Wert: 


9,0 



(1 %-ige Losung, bez. auf WAS) 
Farbzahl n. Klett: 305 

(5 %-ige Losung. bez. auf WAS, 4 cm KGvette, Blaufilter Nr. 42) 
Beispiel 4 

Spruhneutralisation von Fettalkoholethersulfonsaure (FAES) 
Einsatz: 

FAES (Basis C^ A ; 2 Mol EO) mit 380 ppm Dioxan., t ca. 30 # C 
Natronlauge mit 50 Gew.-% NaOH. t ca. 30 * C N 2 -Bedarf : 2m 3 /h 
Spruhdruck: 5 bar 

Spruhprodukt (Angaben in Gew.-%): 
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WAS : 


77,2 


US : 


3,8 


Na 2 SO+ : 


1.2 


H2O: 


9,4 


Dioxan : 


unter 200 ppm 


pH-Wert : 


10.1 



(1 %-ige Losung bez. auf WAS) 
"> Farbzahl nach Klett: 37 

(5 %-ige LSsung, bez. auf WAS; 4 cm KUvette, Blaufilter Nr. 42) 



Beispiel 5 
15 " 

Spruhneutralisation von Fettsaure 



so Einsatz: 

Palmitinsaure, m 60 kg/h, t 70 " C 
Natronlauge mit 42 Gew.-% NaOH, t 40* C 
Spruhdruck: 3,5 bar 
25 N 2 -Bedarf: 2 m 3 /h 



SprUhprodukt (Artgaben in Qew.-%): 



Na-Seife : 


69,9 


H s O : 


26,8 


Palmitinsaure : 


0 


pH-Wert : 


9.7 



(1 %-ige Losung bzw. Na-Seife) 
Beispiel 6: 



Verseifung von Fettsauremethylestern 



Einsatz: 

Ci*-Methylester, m 30 kg/h, 1 125*C 
Natronlauge mit 50 Gew.-% NaOH, 1 110 " C 
Spruhdruck : 6,5 bar 
N 2 -Bedarf : 1 m 3 /h 
Dampf-Bedarf : 1 m3/h 
Dusentemperatur (Vorwarmung 150*C) 



SprUhprodukt (Angaben in Gew.-%): 
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Na-Seife : 


86,6 


HaO : 


13,7 


Ci 4-Methylester : 


0,1 - 0.2 


Methanol : 


2,0 


pH-Wert : 


9.3 



(1 %-ige Losung, Na-Seife) 



Anspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von festen Oder pastenformigen Produkten durch Umsetzung stochiometri- 
scher Mengen von mehreren Reaktanten in einer schnell abiaufenden Reaktion und Versprtihen der 
Reaktionsprodukte in einer Spruheinrichtung, dadurch gekennzeichnet, dafl man die getrennten Reaktanten- 
strome, gegeben entails nach Erwarmen, jeweils mit einem gasformigen Medium beaufschlagt, anschlieflend 
zusammenfUhrt und schliefllich durch die Spruheinrichtung mit einer Geschwindigkeit von 0,1 bis 15 m/sec, 
errechnet aus den gasfreien Reaktantenstromen und bezogen auf den freien Querschnitt der Spruheinrich- 
tung, pre/it, wobei die Massen von Reaktanten und gasformigem Medium so bemessen sind, dafl sich ein 
Massenverhaltnis von gasformigem Medium zu Produktstrom zwischen 0,04 und 0,3 (kg/kg) ergibt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da/1 man SSuren mit konzentrierten waflrigen 
Alkalien neutral isiert. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl man Ester mit konzentrierten waflrigen 
Alkalien verseift 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3 zur Herstellung fester, rieselfahiger, waschaktiver 
Produkte. 

5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 4 zur Herstellung von waschaktiven Alkatisutfaten bzw. 
Sulfonaten. dadurch gekennzeichnet, dafl einer der Reaktantenstrome, insbesondere der Saurestrom, eine 
Losung bzw. Suspension von Puffersubstanzen enthait. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dafl man ais Puffersubstanz Natriumperborat 
verwendet. 

7. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 6 zur Herstellung fester, rieselfahiger, waschaktiver 
Produkte. 

8. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 7 zur Herstellung von Produkten, die frei von niedrig- 
siedenden Losemitteln sind. 

9. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 8 zur Herstellung von Fettaikoholethersulfaten mit einem 
Dioxangehalt von weniger ais 200 ppm. bezogen auf Feststoffgehalt. durch Neutralisation von Schwefelsau- 
rehaibestern von Fettalkoholethoxylaten mit waflrigen Alkaiien. 

1<T. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl man Monochloressigsaure mit konzen- 
trierten Alkalilaugen umsetzt. 

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl man tertiare Amine alkyliert. 
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